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"Pulverformlge H 2 0 2 und S10 2 e nbhaltende Produkte" 

Gegenstand der Erf indung sind pulverf Smiige H 2 0 2 und Si0 2 
enthaltende Produkte, die einen variablen, insbesohdere auch 
einen honen Gehalt an H 2 0 2 aufweisen sowie die Kerstellung 
dleser Produkte. 

Es 1st bekannt, daB V/asserstoff peroxid mlt zahlreichen anor- 
ganischen und organischen Verbindungen . Anlagerungsprodukte 
bildet. Die StabilitSt dleser Verbindungen 1st recht unter- 
sehiedlich und nur wenige Perhydrate werden teehnlsch ver- . 
wendet. Bekannte und relativ stab lie Verbindungen slnd bei- 
spielsweise Melaminperhydrat , Carbamidperoxid sowie Natrium- 
perborat. <NaB0 2 • H 2 Q 2 ) . Der Aktivseuerstof f gehalt dleser 
Verbindungen liegt Jedoch in alien Fallen unter l8. %., 



Weiterhin slnd bereits Anlagerungsverbindungen von » 2 0 2 an 
Kieselsaure hergestellt worden. Diese Verbindungen sind wenig 
stabil Oder weisen nur einen geringen Gehalt an Aktivsauer- 
stof f auf . Kieselsaure enthaltende Produkte mit einem hohen 
Anteil an H 2 0 2 waren bisher nur in. Pastenform bekannt. 
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Es wurde nun gefunden, daB man pulverf tfrmige S10 2 ent- 
haltende Produkte mit einem variablen, insbesondere aucb 
einem hohen Gehalt an H 2 0 2 herstellen kann, wenn nan sich 
des nachstehend beschriebenen Verfahrens bedient. 

Dieses 1st dadurch gekennzeichnet , daB man f einvertellte 

reine hydrophobierte Kieselsfiure mit einer HgOg-LSaung 

bei Temperaturen unter 50°C behandelt, wobei der Anteil 

an hydrophobierter Xieselsaure, bezogen auf das Gesamtprodukt , 

mindestens 9, vorzugsweise 10 - 35 Gew.-Z, betrSBt- 

Dle Herstellung von f einverteilter Xieselsaure erfolgt 
nach bekannten Methoden wie Ausfallung aus Alkal±sllikat- 
15sungen durch saure Stoffe oder durch Zersetzung Ton 
Slllciumtetrachlorid mit Wasser bei hohen Temperaturen 
(pyrogene Kieselsaure). Es ist wesentlich, daB Stoffe, 
die eine Zersetzung von Wasserstof fperoxid bewirken, welt- 
gehend entfernt sind. ZweckmaBigerweise werden daher feln- 
verteilte Xieselsauren verwendet, deren Antelle an Hetali- 
oxiden, insbesondere Elsenoxid, weniger als 0,003 * betragen, 
Vorzugsweise kommt auf pyrogenem Wege hergestellte Kiesel- 
saure als Ausgangsprodukt in Betracht, da sie besonders 
rein ist und ein niedriges Schuttgewicht aufweist. Der Durch- 
messer der Teilchen liegt vorzugsweise im Berelch von lO - *»0 

Die Hydrophobierung der feinverteilten Xieselsaure erfolgt 
nach an sich bekannten Methoden, dienicht Gegenstand der 
vorliegenden Erfindung sind. Als Hydrophobierungsmlttel 
kommen insbesondere Chiorsllane, wie belspielsweise 
(CH,) 2 SiCl 2 oder Pettalkohole mit 8 - 26 Kohlenstoffatomen 
in Betracht. Im elnzelnen sind derartige Hydrophobierungs- 
verfahren in der US-Patentsehrlft 2 657 1*9 sowie In der 
osterreichischen Patentschrlf t 239 19 1 * beschrieben. 
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Die Konzentration der w&Brigen H 2 0 2 -Ldsung .kann Je nach 
dem erwtascht en Endprodukt in weiten Grerizen schwanken; 
Vorzugsweise werden HgOg-LOsungen verwendet, deren Konzen- 
tration mindestens 20 Gew.-*., insbcsondere 50 bis 70 Gew.-*, 
betragt. Es slnd Jedoch auch hBhere Konzentrationen bis 
praktisch lOO % H 2 0 2 mSglich. 

Die Behandlung der feiriverteilten hydrophobierten Kieselsaure 
rait H 2 0 2 -L5suhg kann auf verschiedene Weise erfolgen. Dabei 
ist vresentlich, daB eine sehr intensive Durchmischung der 
Komponenten, deren spezif isches Gewicht sich erheblich von- 
einander iinterscheldet , gewahrleistet ist. Die Komponenten 
kdnnen in beliebiger. Relhenf olge vermischt werden. Es ist 
Jedoch anzustreben, daB eine Art Tropf chenbildttng statt- 
f indet, so daB die flQssige Phase von der f est en Phase 
unihullt werden kann. Eine. gute Durchmischung erfolgt bei- 
spielsweise durch Vibrationsvorrichtungen. Weiterhin konnen 
die pulverf Srmigen ft^O^ und Si0 2 enthaltenden Produkte auc. den 
Komponenten im Wirbelschichtverf ahren hergestellt werden. 

Die Behandlung erfolgt zweckmafiigerweise bei Temperaturen 
unter 59?C, vorzugsweise bei 0 bis 30°C. Werden hShere 
Temperaturen verwendet, so treten merkliche Verluste an K 2 0 2 
aiif . Urn ein festes Produkt zu erhalten, ist es erf orderlich,. 
daB der Anteil an hydrophobierter Kieselsaure, bezogen 
aitf das Gesamtprodukt , mindestens 9 Gew.-% betragt. Vorzugs- 
weise betragt der Anteil an hydrcphobierter Kiesels&ure im 
Endprodukt lO - 35 Gew.-fc. Es ist . se lbst verstfindlich mOglich, 
eine noch grSBere Menge an. hydrophobierter Kieselsaure zu 
verwenden. Jedoch wlrd dann der Anteil an H 2 0 2 bzw. Aktiv- 
sauerstoff im Endprodukt immer geringer. 
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Die nach dem oben beschriebenen Verfahren herstellbaren 
pulverfOrmigen Produkte besitzen eine gute Stabilit&t. Ge- 
wllnschtenfalls kann die Stabilitat noch welter verbessert 
werden, wenn an sich fttr ^ 2 °2 bekannte Stabilisierungsmittel, 
wie Natriumstannat , Mononatriumphosphat , Phenacetin, 0-Oxy- 
chinolin in kleinen Mengen von etwa 0,1 bis 6 %, vorzugsweise 
1 bis 5- % 9 zugesetzt werden. Es 1st dabei zweckm£Big, wenn 
von vornherein die HgOg-LOsungen derartige ZusStze ent- 
halten. 

Die neuen pulverf Ormigen H 2 0 2 und Si0 2 enthaltenden Produkte 
kOnnen fttr viele technische Zwecke Anwendung finden. Sie 
kflnnen zum Bleichen, insbesondere von 0\en, Fetten und 
Cellulose enthaltenden Produkten, verv/endet werden. Welter- 
bin kttnnen sie als Zusatz zu Reinigungsmitteln und in kos- 
metischen Produkten Verwendung' finden. 

Der Vorteil dieser Produkte besteht insbesondere darin, 
dafi man den Geftalt an H 2 0 2 in weiten Grenzen variieren kann 
und In Jedem Palle feste Produkte erhiilt • Insbesondere 1st es 
Jedoch mttglich, trockene Pulver herzustellen, deren Anteil 
an Aktivsauerstoff erheblich ttber 18 % liegt. Die Produkte 
besitzen darUber hinaus eine gute Stabilitat. 
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700 Qewichtsteile 20 *iges . wasserstoffperbxid warden mit • 
i 000 Qewichtsteilen f einverteilter hydrophobierter Kiesel- 
saure deren Teilchengrfifie im Durchschnitt etwa 25.m/i be- 
t rug, mit Hilfe.eines Vibrators int ens iv vermis cht.^Die 
Kieselsaure war auf pyfcgenem Wege hergestellt und durch 
Behandlung mit iC^) 2 Si.Cl 2 hydrophobiert worden. Es^wurde 
ein pulverfBrmiges Endprodukt erhalten, welches 3,8 % 
Aktivsauerstoff enthielt 



Beisoiel 2 



Bei gleicher Arbeitsweise wie im Beispiel 1 warden 100 
Gewichtsteile 70 Uses Wasserstoff peroxld mit 10 Gewichts- 
teilen auf pyrogenem Wege hergesteilter und mit Dimethyl- 
chlorsilan hydrophobierter Kieselsaure, deren Teilchen- 
groBe im Durchschnitt etwa 25 mu betrug, mit Hilfe eines 
Vibrators in t ens iv vermis cht... Das anfallende pulverfBr mfge 
Produkt enthieit 29 * Aktivsauerstoff und hat te, ein SchUttge- 
wicht von, etwa 365 . 

Eine Kunststoffflasche wurde *u 90 % mit dem so erhaltenen 
Pulver gef ttllt und einen Monat lang bei Raumtemperatur 
(20 bis 25°C) aufbewahrt. Die leicht verf ormbare Kunststoff- 
flasche seigte keinerlei Aufblahungen. Der ursprungliche 
Aktivsauerstoffgehalt des Produktes war praktisch unverandert 
Das gleiche Ergebnis wurde erhalten, wenn das in einer Kunst- 
stoffflasche abgefUllte Produkt 30 Tage lang bei *5 C aufbe- 
wahrt wurde. Hingegen war eine .u .90 % mit Carbamidperoxid 
geftilite Kunststoffflasche bereits nach kurzer Zeit aufge- 
blaht. 
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Belsplel 3 

Eine auf pyrogenera Wege hergestellte KieselsSure, deren 
mlttlere TeilchengrO&e etwa 20 nyu betrug, wurde In bekannter 
Welse durch Behandlung mlt Elkosanol bel 200°C In der 
Dampf phase hydrophobiert . Je 10 Gewlchtstelle der hydropho- 
blerten KieselsSure wurden mlt 100 Tellen 30 Sfigem Wasser- 
stoffperoxld bzw. 50 Tellen 70 £igem Wasserstof fperoxld 
intensiv vermischt. Die anfallenden pulverf Ormlgen Produkte 
enthlelten 12,5 bzw. 27 % Aktlvsaueratof f . 

Belsplel H 

Durch S&urefSllung wurde feinvert elite Kiesel3&ure, die 
weniger als 0,003 % Metallkationen enthielt, hergestellt 
und anschlieBend - wie im Belsplel 3 beschrieben - hydro- 
phobiert. Danach wurde die hydrophobierte Kieselsfiure mit 
Hilfe eines Vibrators mit 70 *igem Wasserstof fperoxld ver- 
mischt, wobei .8 Telle H 2 °2 pro 6ewichtsteil Kieselsfture ver-. 
wendet wurden. Die Wasserstof f superoxidlttsung war durch 
Zusatz von 5 % NaHgPO^ • H 2 0 stabilisiert . Es v/urde ein 
Testes pulverfSrmiges Produkt erhalten, dessen Aktivsauer- 
stoffgehalt etwa 27 % betrug. 
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Patentansbrilche 

1) Pulverformige H 2 0 2 und S10 2 enthaltende Produkte, gekenn- 
zeichnet durch einen' Gehalt von. mindes tens 9 Gew.-* 

an feinverteilter veiner hydrophobierter Kieselsaure, 
bezogen auf das Gesamtgewicht . 

2) Pulverformige Produkte gemafl Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daS der Gehalt ah hydrophobierter Kieselsaure 
10 - 35 Gew.-*, bezogen auf das Gesamtgewicht, betragt. 

3) Pulverformige Produkte gemaB Anspruch 1 und 2, gekenn- 
zeichnet durch einen Gehalt an auf pyrogenem Wege her- 
gestellter und danach hydrophobierter Kieselsaure. 

H) Verfahren iur Herstellung pulverf Srraiger H 2 0 2 und Si0 2 
enthaltender Produkte, dadurch gekehnzeichnet , dafi man 
feinverteilt'e re ine hydrophobierte Kieselsaure mit einer 
H 2 0 2 -Losung bei Temper at ur en unter 5p°C behandelt , wobei 
der Anteil an hydrophobierter Kieselsaure, bezogen 
auf das Gesamtprodukt , mindestens 9 Gew.-fc betragt. 

5) Verfahren gemaB Anspruch H , dadurch gekennzeich.net, dafi 
man feinvertellte hydrophobierte Kieselsaure mit einer 
H 2 0 2 -L6sung behandelt, wobei der Anteil an hydrophoblert 
Kieselsaure 10 - 35 Gew.-% betragt. 
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6) Verfehren gemSfi Anspruch U 
daii man auf pyrogenem Wege 
hydrophobierte Kieselsaure 



und 5, dadurch gekennzeichnet , 
hergestellte und danach 
mit HpOp-LOsung behandelt. 



H e n k e 1 & 

/ 

(Dr. Haas) 



Cle. OmbH 
ppa. 



(Dr. ArnoldvO 
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